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ANALISIS TEORICO DE LAS ECUACIONES FUNDAMENTALES DEL PROCESO
DE LA DIFRACCION DE ELECTRONES RETRODISPERSADOS Y SU
APLICACION EN CIENCIA DE LOS MATERIALES

THEORETICAL ANALYSIS OF FUNDAMENTAL EQUATIONS OF ELECTRONS
BACKSCATTER DIFFRACTION AND ITS APPLICATION IN THE SCIENCE OF MATERIALS

José Antonio Tiburcio Moreno, Pelayo Delgado Tello*

El proceso de difraccidon de electrones retrodispersados es una técnica basada en el andlisis de las
bandas de Kikuchi, determinadas por la excitacion de un haz de electrones sobre la superficie de una
muestra en estado solido, mediante esta interaccién es posible determinar la estructura cristalina,
orientacion de los planos del cristal y la microestructura de forma mas detallada respecto a otras
técnicas. También, es posible observar en tiempo real los tipos de frontera de granos y las fases de la
superficie de los materiales, siendo estos parametros de vital importancia en el disefio y fabricacién de
materiales para aplicaciones industriales.

Palabras clave: Electrones retrodispersados, bandas de Kikuchi, estructura cristalina, microestructura,
frontera de granos.

ABSTRACT

The backscattered electrons diffraction process is a technique based on the Kikuchi bands analysis,
determined by the excitation of an electron beam on the surface of a solid state sample, through this
interaction it is possible to determine the structure crystalline orientation of the glass planes and
microstructure in more detail with respect to other techniques. Itis also possible to observe in real time the
types of grain boundaries and the surface phases of the materials, these parameters being of vital
importance in the design and manufacture of materials for industrial applications.
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fluorescente. Este patron de difraccion es
caracteristico de la estructura cristalina y de la
orientacion de la region de muestra desde donde
se generd. El patron de difraccion puede ser
usado para medir la orientaciéon del cristal, las
orientaciones de los limites de grano de la
muestra, discriminar la estructura entre

INTRODUCCION

La difraccion de electrones retrodispersados
(siglas en ingles EBSD) es una técnica que
permite obtener informacion cristalografica de
muestras a través de un microscopio electrénico
de barrido (siglas en ingles SEM). En la técnica

EBSD un haz de electrones estacionario golpea
una muestra cristalina y los electrones
difractados forman un patréon en una pantalla
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diferentes materiales y proporcionar informacion
sobre la perfecciéon del material. Cuando el haz
es escaneado en una cuadricula a través de una
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muestra policristalina y la orientacion del cristal
es medida en cada punto, el mapa resultante
revelard los constituyentes de la morfologia del
grano, las orientaciones y limites de los
constituyentes de la muestra. Esos datos
también se pueden utilizar para mostrar las
orientaciones cristalinas la cual esta ligada a la
textura del material. En este sentido una
completa y cuantitativa representacion de la
muestra cristalina se puede obtener mediante
esta técnica.

Componentes Principales del Sistema EBSD

Los principales componentes del sistema EBSD
se muestran en la Figura 1:

» La muestra esta inclinada a 70° de la
horizontal.

» Una pantalla fosforescente es impactada
por los electrones que se desvian al
impactar sobre la muestra para formar un
patrén de difraccion.

» Un detector CCD sirve para visualizar el
patron de difraccidn en la pantalla.

» Sistema electrénico para controlar el
SEM, incluido la posicion del haz de
electrones, posicion de las lentes y la
magnificacion.

» Un control computarizado analiza los
experimentos de EBSD a través de los
patrones de difraccion y muestra los
resultados.

Figura 1: Esquema de un Microscopio

Electrénico de Barrido (SEM) y el sensor EBSD

acoplado en su camara de deteccion.

Formacién y del patron de difraccion

El haz de electrones es dirigido a un punto de
interés sobre una muestra inclinada situada en
un Microscopio Electronico de Barrido (SEM, ver
Figura 1). El mecanismo por el cual el patrén de
difraccién se forma es complejo, pero el siguiente
modelo describe las principales caracteristicas.
Los atomos en el material dispersan
ineldsticamente una fraccion de los electrones
incidentes, los cuales pierden una pequeia
cantidad de energia para formar una fuente
divergente de electrones cerca de la superficie de
la muestra. Algunos de estos electrones inciden
sobre planos atémicos en angulos que satisfacen
la bien conocida ecuacién de Bragg (ecuacion 1).

2d senf = ni )

Donde d es la distancia interplanar de la
estructura cristalina, 6 es el angulo de incidencia
de la radiacidon sobre la muestra, A es la longitud
de onda de la radiacién incidente y n es el orden
de difraccion.

Estos electrones son difractados para formar un
conjunto de angulos conicos que corresponden a
cada plano de difraccién, los cuales determinan
una imagen en la pantalla fluorescente, las
regiones de mayor intensidad entre los conos
producen las caracteristicas bandas de Kikuchi
de los electrones retrodispersados (ver figuras 2,
3y4)

Figura 2: Patrén de difraccion tipico de un metal
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Figura 3: (a) Patron de difraccién indexado (figura
2), las bandas de Kikuchi estan nominadas con
los indices de Miller de los planos cristalinos que
las forman (rojas) y los puntos de cruce de las
bandas son denominados como ejes (blanco), (b)
orientacion de la celda unitaria la cual genera el
patrén de difraccion con sus correspondientes
planos mostrados.

Figura 4: Geometria de la técnica EBSD
MATERIALES Y METODO

e Sensor fotosensible acoplado a un
Microscopio Electrénico de Barrido

e Tarjeta de adquisicion de datos acoplada
desde una computadora al SEM

e Software Aztec para analizar los
patrones de difraccion

e Muestras metalicas

RESULTADOS

Resultados experimentales para una muestra
ceramica, el software asociado al sensor EBSD
del microscopio electrbnico genera las
indexaciones basadas en la ley de Bragg y es
posible obtener la estructura cristalografica
realizando la correspondiente comparando con
bases de datos estandar.

Figura 5: Patrén de difraccion de intensidades de
bandas, (a) patron de difraccion de una ceramica
ortorrbmbica, (b) soluciones superpuestas de
patron de difraccion dado por la orientacion del
cristal, (c) patron de difraccion simulado
mostrando las bandas de Kikuchi, (d) simulacién
de la orientacion cristalina.

DISCUSION
Interpretacion de los Patrones de Difraccion

Las lineas centrales de las bandas de Kikuchi
corresponden a las intersecciones de los planos
de difracciébn con la pantalla fosforescente.
Entonces, cada banda de Kikuchi puede ser
indexada por los indices de Miller de los planos
cristalinos de difraccion que las forman.

Las intersecciones de las bandas de Kikuchi
corresponden a los ejes en el cristal. ElI semi
angulo de los conos de difraccion de electrones
es (90-6) grados. Pero en EBSD este es un
angulo muy grande de modo que, las bandas de
Kikuchi se aproximan a lineas rectas. Por
ejemplo, la longitud de onda de electrones de 20
keV es 0,00859 nmy el espaciamiento del plano
(111) en el Aluminio es 0,233 nm haciendo un
semi angulo de 88,9°. El ancho w de las bandas
de Kikuchi cerca al centro del patrén de difraccion
es dado por:

w=2lp="2 2)

Donde / es la distancia desde la muestra a la
pantalla (figura 4). Asi los planos con amplio
espaciamiento d dan bandas de Kikuchi mas
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delgadas que los planos con menos
espaciamiento d. debido a que el patrén de
difraccién esta enlazado a la estructura cristalina
de la muestra, cuando la orientaciéon del cristal
cambia el patron de difraccion resultante también
debe cambiar. Las posiciones de las bandas de
Kikuchi pueden ser usadas para calcular las
orientaciones de la difraccion cristalina.

Mediciones de la orientacion e indexacion

La orientaciéon del cristal es calculada por las
posiciones de las bandas de Kikuchi mediante un
procesamiento computarizado, el patrén de
difraccién colectado por la camara CCD es
digitalizado, luego las posiciones de las bandas
de Kikuchi se encuentran usando la
Transformada de Hough, que consiste en la
transformacion entre las coordenadas (x,y) del
patrén de difraccién y las coordenadas (p,0) en el
espacio de Hough la cual es realizada mediante
la siguiente ecuacion:

p = x cosf +y senf
3)

Una linea recta es caracterizada por p, la
distancia perpendicular desde el origen a un
angulo 6 es representado por un simple punto
(p, 8) en el espacio de Hough (Figura 6).

Image Hough Transformation
¥ p

1;2 Tﬂ'//
3 -

3

—_— — i

Figura 6: La Transformada de Hough convierte
lineas en puntos en el espacio de Hough.

Las bandas de Kikuchi se transforman regiones
de brillo intenso en el espacio de Hough, las
cuales pueden ser detectadas y usadas para
calcular las posiciones originales de las bandas.

Intensidad de las Bandas

Los mecanismos que dan lugar a las
intensidades de las bandas de Kikuchi y las
formas de sus perfiles son complejas, sin
embargo, se puede aproximar la intensidad de

una banda de intensidad I,; para el plano (hkl)
es dada por:

L = [2 £:(8) cos 2m(hx; + ky; + 12)]? +
[X: f;(6) sen 2m(hx; + ky; + 1z)]*  (4)

Donde f;(6) es el factor atomico de difraccion
para electrones y (x;, y;, z;), son las coordenadas
fraccionales en la celda unidad para el atomo i.
Un patron de difraccién observado puede ser
comparado con una simulacion usando la
ecuacioén anterior, para asegurar que solamente
planos que producen bandas de Kikuchi visibles
son usadas cuando se resuelve el patron de
difraccién, esto es especialmente importante
cuando se trabaja con materiales de mas de un
tipo de atomos.

CONCLUSIONES

1. Cuando un haz de electrones incide
sobre una muestra inclinada montada en
un SEM, se pueden generar electrones
retrodispersados los cuales son
detectados a través de un patron de
difraccién sobre una pantalla
fluorescente, a partir del cual se pueden
determinar diferentes propiedades de
una estructura cristalina.

2. La linea central de cada banda de
Kikuchi corresponde a la interseccién
con la pantalla fluorescente del plano de
difraccién que determina la banda.

3. La posicion de las bandas de Kikuchi
pueden ser encontradas mediante la
Transformada de Hough y usada para
calcular la orientacion cristalina de la
region de la muestra que originé el patron
de difraccion.

4. Mediante la ecuacion (4) es posible
realizar un proceso de simulacion
numeérico para determinar la posicion de
las bandas de Kikuchi y poder estimar los
parametros asociados a ellas.
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